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UTILISATION D'UNE FORMULATION SILICONE COMME BASE D'ENDUCTION 
TEXTILE COMPRENANT UNE RESINE SILICONE, UN ALKOXYDE METALLIQUE ET 
UN ADDITIF FONCTIONNEL CAPABLE DE REAGIR AVEC AU MOINS UN DES 

CONSTITUANTS PRECEDENTS 

Le domaine de la presente invention est ceiui des formulations silicones liquides 
reticulables susceptibles. d'etre utilisees pour former un revetement qui permette 
d'apporter des fonctionnalites durables a un grand nombre de materiaux textiles. 
/ De nombreux traitements sont appliques aux materiaux textiles, ils leur apportent 
des fonctionnalites supplemental telles que. notamment : douceur, hydrophilie, 
hydrophobie, oleophobie. Ces traitements consistent souvent a deposer sur la surface 
textile des polymeres principalement de type silicone. Pour la douceur; ce'sont des huiles 
polydimethylsiloxanes longues (voire des gommes polyorganosiloxanes). Pour 
I'hydrophilie, ce sont des huiles silicones aminees ou a groupes polyethers. Des 
composes organosiliciques ou purement organiques fluores sont incorpores lorsque r6n 
cherche a apporter de I'oleophobie. .< J 

Pour certaines applications, comme par exemple I'hydrofugation des vet^ments, 
une des caracteristiques recherchees est la permanence du traitement. On observe dans . 
la pratique que les nombreuses formulations actuelles ne permettent pas d'atteindre des, 
durabilites satisfaisantes. - \ KX'f 

Apporter une fonction durable a un materiau textile est une difficulte techqique. II 
est connu (cf. brevet DE-A- 2 822 393) que, pour ameliorer Pancrage, il est souhaitable 
de realiser des liaisons chimiques covalentes entre le support et le compose que Ton 
cherche a deposer sur la surface textile. Neanmoins, etant donne la nature et la diversite 
des polymeres utilises pour fabriquer les materiaux textiles, cette option" n'est pas 
toujours possible et, lorsqu'elle Test, elle reste specifique a un certain type de materiau 

textile support. ■ ■ // 

- . Un des objectifs essentiel de la presente invention est de foumir un traitement qui 
permette d'apporter des fonctionnalites durables a un grand nombre de materiaux 

textiles: N > * „ 

Un autre objectif essentiel de la presente invention est" de foumir un traitement 
visant a fixer un reseau siloxanique fonctionnel sur la surface du materiau textile. 

Ces objectifs, parmi d'autres, sont atteints par la presente invention qui conceme 
I'utilisation d'au moins une formulation silicone liquide reticulable comme base 
d'enduction de materiau textile : 

pour permettre, en reticulant autour des fils, fibres et/ou filaments constitutifs du 

materiau textile, d'assurer une large couverture de protection du materiau textile, 



protection peu dependante de la nature dudit materiau du fait qu'elle ne necessite 
peu ou pas de points d'ancrage ; 

pour permettre, en faisant une gaine silicone reticulant chimiquement, d'assurer 
une protection durable du materiau textile en lui conferant une excellent^ resistance 
vis a vis des agressions rencontrees lors de I'usage ; par I'expression "protection 
durable", on entend definir une protection d'une part vis a vis des contraintes 
imposees par les precedes textiles tels que notamment les traitements thermiques 
de thermofixation, les traitements de teinture, et d'autre part vis a vis des 
agressions subies au cours de la vie du materiau textile (par exemple un vetement) 
telles que notamment ("abrasion au porter, les lavages en milieu aqueux detergent, 
le nettoyage a sec en milieu solvant ; 

pour permettre, en apportant des fonctionnalites specifiques supplemental 
d'usage, de former des revetements possedant des proprietes d'usage telles que 
notamment la douceur, I'hydrophobie, I'oleophobie, I'hydrophilie, un effet 
antistatique ; et 

pour permettre, en raison de la nature speciale des constituants de la formulation, 
de realiser les operations de depot de la formulation liquide et de sa reticulation a 
n'importe quel endroit des processus d'elaboration et/ou de renovation et/ou 
d'entretien du materiau textile. 

Dans le present memoire, I'expression « materiau textile » designe : d'une part les 
fils, fibres et/ou filaments en matieres synthetiques et/ou naturelles qui sont mis en ceuvre 
pour la fabrication d'articles textiles ; et d'autre part les articles textiles confectionnes a 
partir desdits fils, fibres et/ou filaments, comprenant au moins une surface textile et 
consistant par exemple dans des articles tisses, non tisses et/ou tricotes, lesdits "articles 
textiles confectionnes" englobant aussi bien des etoffes que des vetements (comme par 
exemple des vestes et des pantalons). Par extension, I'expression « materiau textile » 
designe encore les materiaux dont la texture de base se presente sous forme fibrilaire 
telles que notamment le papier et le cuir. 

Ainsi, grace a ('utilisation de cette formulation on procede a la fixation durable d'un 
reseau siloxanique fonctionnel sur la surface textile et le traitement ainsi realise permet 
d'obtenir avec succes les diverses proprietes avantageuses mentionnees ci-avant. Nous 
avons observe encore que dans certains cas le traitement ainsi realise non seulement 
n'empeche absolument pas la mise en teinture ulterieure du materiau textile, mais encore 
peut creer un effet d'amelioration de la tenue des couleurs aux lavages. 

Suivant une caracteristique preferee de ('invention, la formulation silicone liquide 
reticulabie utilisee comme base d'enduction de materiau textile : 
► est celle comprenant : 



1er depot 



A - un systeme generateur de reseau silicone filmogene comprenant au moins une 
resine polyorganosiloxane (POS) presentant, par molecule, d'une part au moins deux 
motifs siloxyles differents choisis parmi ceux de types M, D, T, Q, Tun des motifs etant un 
motif T ou un motif Q et d'autre part au moins trois groupements 
hydrolysabies/condensables de types OH et/ou OR 1 ou R 1 est un radical aikyie lineaire 
ou ramifie en C} a Cq, de preference en C«i a C3 ; * : . 

B - un systeme promoteur d'accrochage dudit reseau sur la surface du materiau 
textile consistant dans : N , v. 

• soit B-1 au moins un alkoxyde metallique de formule generate : C x 

M[(OCH 2 CH 2 ) a OR 2 ]n (I) 

dans laquelle : 

- M est un metal choisi dans le groupe forme par : Ti, Zr, Ge, Si, Mn et Al ; • 

- n = valence de M ; 

- ies substituants R 2 , identiques ou differents, represented chacun unvradical 
alkyle, lineaire ou ramifie, en a C12 ; 

- a represente zero, 1 ou 2 ; : ^ 

- avec Ies conditions selon lesguelles, quand le symbole a represente zer^o, le, 
radical alkyle R 2 possede de 2 a 12 atomes de carbone, et quand le' 
symbole a represente 1 ou 2, le radical alkyle R 2 possede de 1 a 4 atomes 
de carbone ; y.' \ , v y / v . y / * /; 

• soit B-2 au moins un polyalkbxyde metallique decoulant de I'hydrolyse partielle 
des alkoxydes monomeres de formule (I) mentionnee supra dans laquelle le symbole R 2 
a ^signification precitee avec le symbole a representant zero,; - ^ / 

• soit une association de B-1 et B-2 ; / 

• soit B-3 une association de B-1 et/ou B-2 avec : , > \ V V // 

\"\ /- B-3/1 au moins un organosilane eventuellement alkoxyle /contenant, par 

/ W . • ■"- * ' x ': > ' /y 

v > molecule, au moins un groupe alcenyle en C 2 -C 6l yy' 

- et/ou B-3/2 au moins un compose organosilicie cbmprenant au moins un 
radical epoxy, amino, ureido, isocyanato et/ou isocyanurate ; 

C - un additif fonctionnel consistant dans : 

• soit C-1 au moins un silane et/ou au moins un POS essentiellement lineaire et/ou 
au moins une resine POS, chacun de ces composes organosiliciques etant equipe, par 
molecule, d'une part de fonction(s) d'accrochage (FA) capables de reagir avec A et/ou B 



ou capable de generer in situ des fonctions aptes a reagir avec A et/ou B et d'autre part 
de fonction(s) d'usage (FU) qui peuvent etre identiques ou differentes des FA ; 

• soit C-2 au moins un compose hydrocarbone comprenant au moins un groupe 
hydrocarbone lineaire ou ramifie, sature ou insature, et eventuellement un ou plusleurs 
heteroatome(s) autre que le Si (comme par exemple un atome d'oxygene, de fluor ou 
d'azote) et serpresentant sous forme d'une structure monomere, oligomere (lineaire, 
cyciique ou ramifiee) ou polymere (lineaire, cyclique ou ramifiee), le dit compose 
hydrocarbone etant equipe, par molecule, d'une part de fonction(s) d'accrochage (FA) 
capables de reagir avec A et/ou B ou capable de generer in situ des fonctions aptes a 
reagir avec A et/ou B et d'autre part de fonction(s) d'usage (FU) qui peuvent etre 
identiques ou differentes des FA ; 

• soit un melange de C-1 et C-2 ; 

D - eventuellement un systeme additif non reactif consistant dans : (i) au moins un 
solvant/diluant organique et/ou un compose organosilicie non reactif ; (2i) et/ou dans de 
I'eau dans le cas de la mise en oeuvre d'une formulation silicone liquide en emulsion ou 
en dispersion aqueuse ; et 

E - eventuellement au moins un agent auxilliaire autre que D connu de I'homme de 
metier, qui est choisi, quand on en a besoin, en fonction notamment des applications 
dans lesquelles les materiaux textiles traites conformement a invention sont employes ; 
► avec la condition selon laquelle on engage (les parties sont donnees en poids) : 

- pour 1 00 parties de constituant A, 

- de 0,5 a 200, de preference de 0,5 a 100 et plus particulierement de 1 a 70 parties 
de constituant B, 

- 1 a 1 000, de preference de 1 a 300 parties de constituant C selon la FU 
recherchee, 

- de 0 a 10 000, de preference de 0 a 5 000 parties de constituant D et 

- de 0 a 100 parties de constituant E. 

Les constituants A utilisabies, separement ou en melange, sont des resines 
filmogenes classique parmi lesquelles on peut citer : 

A-1 : au moins une resine organosilicique preparee par cohydrolyse et 
cocondensation de chlorosilanes choisis dans le groupe constitue de ceux de formules 
(R 3 ) 3 SiCI, (R 3 ) 2 Sf(CI) 2 , R 3 Si(CI) 3 , Si(CI) 4 . Ces resines sont des oligomeres ou polymeres 
organopolysiloxanes ramifies bien connus et disponibles dans le commerce. Elles 
presentent, dans leur structure, au moins deux motifs siloxyles differents choisis parmi 
ceux de formule (R 3 ) 3 SiO 0 5 (motif M) f (R 3 ) 2 SiO (motif D), R 3 SiO l 5 (motif T) et Si0 2 (motif 
Q), I'un au moins de ces motifs etant un motif T ou Q. Les radicaux R 3 sont repartis de 
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telle sorte que ies resines comportent environ 0,8 a 1,8 radicaux R 3 par atome de 
silicium. De plus ces resines ne sont pas completement condensees et elles possedent 
encore environ 0,001 a 1 ,5 groupes OH et/ou alkoxyle OR 1 par atome de silicium ; 

Les radicaux R 3 sont identiques ou differents et sont choisis parmi Ies radicaux 
alkyles lineaires ou ramifies en C<| - C 6 , les radicaux alcenyles en C 2 - C 4 , phenyle, 
trifluoro-3,3,3 propyle. On peut citer par exemple comme radicaux R 3 alkyles, les 
radicaux methyle, ethyle, isopropyle, tertiobutyle et n-hexyle ; 

Comme exemples d'oiigomeres ou de polymeres organopolysiloxanes ramifies on 
peut citer les resines MQ, les resines MDQ, les resines TD et les resines MDT, les 
groupes OH et/ou OR 1 pouvant etre portees par les motifs M, D et/ou T, la teneur 
ponderale en groupes OH et/ou OR 1 etant comprise entre 0,2 et 10 % en poids ; \. 

A-2 : au moins une resine mixte preparee par cocondensation des resines 
organosilicique A-1 mentionnees supra avec des polymeres organiques usuels tels que : 
des resines polyesters et alkydes modifiees ou non par des acides gras comme I'acide 
oleique, linoleique, ricinoleique ou des esters decides gras et de polyols aliphattques 
comme I'huile de ricin, le suif ; des resines epoxydes modifiees ou non par des acides 
gras ; des resines phenoliques, acryliques, melamine-formaldehydes ; des polyamides ; ; 
des polyimides ; des polyamides-imides ; des polyurees ; des polyurethannes ;^des 
polyethers ; des polycarbonates ; des polyphenols. . ' 

Comme exemples concrets de constituants A qui sont preferes, peuvent etre .pites : 

les melanges A-3 : ^ 

- d'au moins une resine de type A-1 (resine A-i/1) presentant, dans sa structure, au 
moins deux motifs siloxyles differents choisis parmi ceux de .fbrmule (R ) 3 SiO Q5 (motif M); 
iR 3 ) 2 SiO (motif D) et R 3 Si0 1 s (motif T), I'un au moins de ces motifs etant yn motif T. les 
groupes OH et/ou OR 1 pouvant etre portees par les motifs M, D et/ou T et (a t^ieur 
ponderale en groupes OH et/ou OR 1 etant comprise entre 0,2 et 10 % en poids, etV 

- d'au moins une autre resine de type A-1 (resine A-1/2) presentant, dans sa strdcture, au 
moins deux motifs siloxyles differents choisis parmi ceux de fprrnule (R ) 3 Si0 o / 5 (motif M), 
(R 3 ,) 2 SiO (motif D) et R 3 Si0 1 5 (motif T) et Si0 2 (motif .p),; I'un au moins deuces motifs etant 
un motif Q, les groupes OH et/ou OR 1 pouvant etre portees par les tnotifs M, D et/ou T et 
la teneur ponderale en groupes OH et/ou OR 1 etant comppselentre 0,2 et 10 % en poids. 

Comme exemples concrets de~ constituants A qui conviennent bien, peuvent etre 
cites les melanges A-3 : 

- d'au moins une resine MDT hydroxylee ayant une teneur ponderale en groupe OH 
comprise entre 0,2 et 10 % en poids, et 

-au moins une resine MQ hydroxylees ayant une teneur ponderale en groupe OH 
comprise entre 0,2 et 10 % en poids. 



Dans les melanges A-3, les proportions respectives des constituants ne sont pas 
critiques et peuvent varier dans de larges zones. Ces melanges contiennent par exemple 
60 a 90 % en poids de resine(s) A-l/1 et 40 a 10 % en poids de resine(s) A-1/2. 

En ce qui concerne les constituants B-1, on peut mentionner, a titre d'exemples de 
symboles R 2 dans les derives organiques du metal M de formule (I), les radicaux : 
methyle, ethyle, propyle, isopropyle, butyle, isobutyle, hexyle, ethyl-2 hexyle, octyle, 
decyle et dodecyle. 

Comme exemples concrets de constituants B-1 qui sont preferes, peuvent etre 
cites : les titanates d'alkyles comme le titanate d'ethyle, le titanate de propyle, le titanate 
d'isopropyle, le titanate de butyle, le titanate d'ethyl-2 hexyle, le titanate d'octyle, le 
titanate de decyle, le titanate de dodecyle, le titanate de (3-methoxyethyle, le titanate de p 
-ethoxyethyle, le titanate de (3-propoxyethyle, le titanate de formule Ti[(OCH 2 CH 2 ) 2 
OCH 3 ] 4 ; les zirconates d'alkyles comme le zirconate de propyle, le zirconate de butyle ; 
les silicates d'alkyles comme le silicate de methyle, le silicate d'ethyle, le silicate 
d'isopropyle, le silicate de n-propyle ; et des melanges de ces produits. 

Comme exemples concrets de polyalkoxydes B-2 qui sont preferes, provenant de 
I'hydrolyse partielle des titanates, des zirconates et silicates monomeres, peuvent etre 
cites : les polytitanates B-2 provenant de I'hydrolyse partielle des titanates d'isopropyle, 
de butyle ou d'ethyl-2 hexyle ; les polyzirconates B-2 provenant de I'hydrolyse partielle 
des zirconates de propyle et de butyle ; les polysilicates B-2 provenant de I'hydrolyse 
partielle des silicates d'ethyle et d'isopropyle ; et des melanges de ces produits. 

Comme exemples concrets de constituants B-3/1 qui sont preferes, peuvent etre 
cites les organosilanes eventuellement alcoxyles choisis parmi les produits de formule 
generate suivante : 



dans laquelle : 

- R4, R 5 , R 6 sont des radicaux hydrogenes ou hydrocarbones identiques ou differents 
entre eux et represented, de preference, Thydrogene, un alkyle lineaire ou ramifie en 




'3-x 



(B-3/1) 



C>j-C4 ou un phenyle eventuellement substitue par au moins un alkyle en C-1-C3, 
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- U est un alkyiene lineaire ou ramifie en - C4, ou un groupement divalent de formule 
-CO-O-alkylene- ou le reste alkyiene a la definition donnee supra et la valence libre 
de droite (en gras) est reliee au Si via W, 

- W est un lien valenciel , 

- R 7 et R 8 sont des radicaux identiques ou differents et represented un alkyle en C<| - 
C4 lineaire ou ramifie, 

- x 1 = 0 ou 1, , ; 

- x = 0 a 2, de preference 0 ou 1 et plus preferentiellement encore 0. : % 

< ; Sans que cela soit limitatif, il peut etre considere que le vinyltrimethoxysilane ou le 
y-(meth)acryloxypropyltrimethoxysilane est un compose B-3/1 particulierement approprie. 

Comme exemples concrets de constituants B-3/2 qui sont preferes, peuvent etre 
cites les tris[(trialkoxysilyl)a!kyl] isocyanurates ou les groupes alkyle comportent de 1 a 4 
atomes de carbone et les composes organosilicies choisis : > 

- soit parmi les produits B-3/2-a repondarit a la formule generate suivante : 



(R 9 0) 3 , 



Si 



(B-3/2-a) R 



1 10 • ? 



dans laqueile : 

+ R 9 est un radical alkyle lineaire ou ramifie en C-j - C4, ; V ^ ^ * . 

+ R 10 est un radical alkyle lineaire ou ramifie, , ; ; r.'/ / / - ; 

+ y est egal a 0, 1 , 2 ou 3, de preference a 0 ou 1 et, plus preferentiellement encore a 0',/ 
+ ou X a la signification : S'/' / // 



o. 



As . /./ 



X = — E. ^CR 1J CR R \v> SS 



z 



avec : 

+ E et D qui sont des radicaux identiques ou differents choisis parmi les alkyles en C1-C4 
lineaires ou ramifies, 
+ z qui est egal a 0 ou 1, 
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+ R 11 , R 12 , R 13 qui sont des radicaux identiques ou differents representant I'hydrogene ou 
un alkyle lineaire ou ramifie en C-|-C 4> I'hydrogene etant plus particulierement prefere, 
+ R 11 et R 12 ou R 13 pouvant alternativement constituer ensemble et avec les deux 
carbones porteurs de I'epoxy, un cycle alkyle ayant de 5 a 7 chaTnons, 
5 - soit parmi les produits B-3/2-b constitues par des polydiorganosiloxanes 
epoxyfonctionnels comportant : 

(i) au moins un motif siloxyle de formuie : 

XpGqSiO 4^g) (B-3/2-b) 

10 dans laquelle : 

+ X est le radical tel que defini ci-dessus pour la formuie (B-3/2-a), 

+ G est un groupe hydrocarbone monovalent, exempt d'action defavorable sur I'activite 

du catalyseur et choisi t de preference, parmi les groupes alkyles ayant de 1 a 8 atomes 

de carbone inclus, eventueliement substitues par au moins un atome d'halogene, 
15 avantageusement, parmi les groupes methyle, ethyle, propyle et 3,3,3-trifluoropropyle et 

ainsi que parmi les groupes aryles et, avantageusement, parmi les radicaux xylyle et 

tolyle et phenyle, 

+ p = 1 ou 2, 

+ q = 0, 1 ou 2, 
20 + p + q = 1,2ou3, 

et (2i) eventueliement au moins un motif siloxyle de formuie : 

GrSiO £ (B-3/2-b2) 

dans laquelle G a la meme signification que ci-dessus et r a une valeur comprise entre 0 
25 et 3, par exemple entre 1 et 3. 

Les composes B-3/2 sont preferentiellement des tris[3-(trimethoxysilyl)propyl] 
isocyanurates et des epoxyalcoxymonosilanes B~3/2-a. 

A titre d'exemple de tels composes B-3/2-a, on peut citer : 
+ le 3-glycidoxypropyltrimethoxysilane (GLYMO) 
30 + le 3,4-epoxycyclohexylethyltrimethoxysilane. 

Pour la realisation de ['invention, comme constituant B, on utilise de maniere plus 
preferee les titanates, les zirconates et les silicates B-1 suivants, pris seuls ou en 
melange entre eux : le titanate d'ethyle, le titanate de propyle, le titanate d'isopropyle, le 
titanate de butyle (n-butyle), le zirconate de propyle, le zirconate de butyle, le silicate 
35 d'ethyle, le silicate de propyle et le silicate d'isopropyle. 

Lorsqu'on utilise B-1 + B-3/1 ou B-1 + B-3/2, les proportions ponderales de B-1 par 
rapport au total B-1 + B3/1 ou B-3/2 sont notamment de 5 a 100 %, de preference de 8 a 
80 %. 
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Sur le plan quantitatif lorsqu'on utilise B-1 + B-3/1 + B-3/2, il peut etre precise que 
les proportions ponderales entre B-1, B-3/1 et B-3/2, exprimees en pourcentages en 
poids par rapport au total des trois, sont les suivantes : 

B-1 > 1 , de preference compris entre 5 et 25, 

B-3/1 > 10, de preference compris entre 1 5 et 70, 

B-3/2 . < 90, de preference compris entre 70 et 15, , 
etant entendu que la somme de ces proportions en B-1, B-3/1 , B-3/2 est egale a 100 %. 

En ce qui concerne les constituants B-1, lis peuvent consister en un alkoxyde 
rrietallique ou le metal M peut etre partiellement relie a un ou plusieurs ligands teis que 
par exemple ceux derives notamment de (3-dicetones, (3-c§toesters 6t esters maloniques 
(comme par exemple I'acetylacetone) ou de la triethanolamjne. '\\ 

Les constituants C-1 utilisables, separement ou en melange, sont des silanesvdes 
POS essentiellement lineaires et des resines POS portant dans leurs molecules, 
rattachees a des atomes de silicium,, les deux fonctionnalites FA et FU. 

Les fonctions FA sont plus precisement des fonctions condensables/hydrolysables 
correspondants a OH et/ou OR 1 ou des fonctions capables de generer in situ des 
fonctions OH et/ou OR\ S'agissant des fonctions FU, celles qui sont plus precisement 
visees dans la presente invention, dans le cas des constituants C-1, sont les suivantes : 
► pour apporter les proprietes de douceur et/ou d'hydrophobie,on peut citer : 

■ les enchainements siioxanes compreriant des motifs M, D et/ou t tels que^efinisx 
supra a propos des constituants A-1, , ; " 

■ le groupe aminoalkyie, non salifie, par exemple de formule generate : 

-R 14 -NR 15 R 16 ou -R 14 -NH-R 17 -NR 1 5R 1 6 

dans laquelle: S'/' / // 

+ R 14 et R 17 = reste hydrocarbone divalent comme par exemple -{QH 2 ) e - // 
, ; avec e = 1 a 10, " - ■>■■"" A // 

+ R 15 = H ou -CiH 2 M • , f r ^ // 

x N + R 16 a la meme definition que R 15 et peut etre identique qu difference R > 
le groupe amino pouvant ainsi etre primaire, ; secondare ou tertiaife ; selon des 
variantes, le groupe amino peut etre inclus dans un cycle ou etre inclus dans des 
groupements isocyanurates ou HALS (Hindered Amine Light Stabiliser, comme par 
exemple un groupement du type piperidine ou autre) ; 

■ en pratique le groupe aminoalkyie peut consister dans les especes suivantes : 
+ aminopropyle(H2N)(CH2)3* 
+ N-methyl-3-aminopropyle (H3CNH)(CH2)3' 
+ N-aminoethyl-3-aminopropyle (H2N)(CH2)2 NH ( CH 2)3~ 
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+ C 6 H 5 CH 2 NH(CH2)2 (NH)(CH 2 ) 3 - 

+ 3-ureidopropyIe : (H 2 N CO NH)(CH 2 ) 3 - 

+3,4,5-dihydroimida2oIe-1-yl-propyle ; 

► pour apporter les proprietes d'oleophobie,on peut citer : 

• les groupes fluores par exemple de formule generate : 

-Z-(-R F ) k 

dans laquelle : 

+ Z represente une rotule divalente ou trivalente de nature hydrocarbonnee qui peut 
etre un reste cyclique ou non, aliphatique sature ou insature, aromatique, mixte 
aliphatique/aromatique, pouvant renfermer un ou plusieurs heterotornes oxygenes 
contenant de 1 a 30 atomes de carbone, 
+ k est 1 ou 2, 

+ R F represente le groupe -C s F 2s -CF 3 avec s egal a ou different de zero ou le 
groupe C s F 2s H avec s egal a ou superieur a 1 ; 

► pour apporter les proprietes d J hydrophiiie et/ou d'effet antistatique,on peut citer : 

• les groupes polyethers par exemple de formules generates : 

-[OCH 2 CH 2 ] v -[OCH 2 CH(CH 3 )] w -OH 
-[OCH 2 CH 2 ] v -[OCH 2 CH(CH 3 )]w-OR 1 

+ avec v et w differents de 0 et notamment compris entre 5 et 30. 
Comme exemples concrets de constituants C-1 qui sont preferes, peuvent etre 
cites les composes organosilicies ci-apres listes : 

• les polyalkoxysilanes de formule : 

(R 1 )bSi[(OCH 2 CH 2 ) a OR 2 ] 4 . 5 (II) 

dans laquelle : 

+ les substituant R 1 et R 2 et le symbole a sont tels que definis supra a propos de la 
description des constituants A et B ; 
+ b est 1 , 2 ou 3 ; 

• les diorganopolysiloxane essentiellement lineaire comprenant un groupement hydroxyle 
a chaque extremite de chaine, de formule : 



HO 



liO 



H 



(III) 
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dans laquelle : 

+ les substituants R 18 , identiques ou differents, represented chacun un radical 
monovalent hydrocarbone sature ou non en C<| a C13, substitue ou non substitue, 
aliphatique, cyclanique ou aromatique ; 

+ j a une valeur suffisante pour conferer aux diorganopolysiloxanes de formuie (III) 
une viscosite dynamique a 25°C allant de 1 .000 a 10.000.000 mPa.s ; 
+ il doit etre compris que, dans le cadre de la presente invention, on peut utiliser 
comme POS hydroxyles de formuie (III) un melange constitue de plusieurs 
/ polymeres hydroxyles qui different entre eux par la Valeur de la viscosite et/ou la 
nature des substituants lies aux atomes de silicium ; il doit etre comprisCencore que 
les POS de formuie (III) peuvent eventuellement comprendre des motifs T de 
formuie R 18 Si0 3y2 et/ou des motifs Si0 2 dans la proportion d'au plus 1 % (pes % 
exprimant le nombre de motifs T et/ou Q pour 100 atomes de silicium) ; 

• les copolymeres POS-polyether issus notamment de la reaction : 
d'un polyether de formuie : 

CH2=CH-CH2-[OCH2GH2] v -iOCH 2 CH(CH3)] w -OH . . t> 

sur une huile POS de formuie : .4 
Me3SiO(Me2SiO) x '(MeHSiO) y >SiMe3, -4 
+ avec Me = methyle ; 

+ avec v et w differents de 0 et notamment compris entre 5 et 30 ; I 
+ avec x' allant de 20 a 1 50 ; / : . . *< • 

avecy' allant de 2 a 10; . , - ,■:'■/ . i> 

+ le copoiymere pouvant etre additionne d'un additif tel qu'un polyether libre, p$r 
exemple en proportion allant de 40/60 a 60/40 ; / *>, / 

• les resines PdS hydroxylees comprenant dans leur structure des motifs silbxyles T 
et eventuellement M et/ou eventuellement D tels que definis supra a a propos 4 , des 
resines A- 1 ; * « ■ A s x\^ // 

• les resines POS hydroxylees obtenues notamment : V V ^ ^ ./,/ 
•Vpar hydrolyse d'un alkoxysilane S substitue par des FU ■ il peut s'agin^par exemple, 
d'un trialkoxysilane FU-substitue permettant d'obtenir une resine, hydroxyiee a motifs T, 
denommee egalement resine T(OH) ; / : " 

-> par homocondensation des silanes S hydrolyses ; 

et par « stripping » entramement a la vapeur des hydrolysats derivant des FU ; 

• des melanges des composes organosiliciques precites. 
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Les fonctions FU substituant S repondent aux memes definitions que celles 
donnees ci-dessus. Comme illustration avantageuse de ce mode de mise en oeuvre 
d'un constituant C-1 de type resine POS, on peut citer celui obtenu a partir de y- 
aminopropyltriethoxysilane hydrolyse et soumis a un « stripping » de I'ethanol forme 
par I'hydrolyse. La resine polyhomocondensee obtenue, est un melange d'oligomeres 
contenant de 4 a 10 silicium et comprenant des motifs : 

T(OH) = RSi(OH)02/2 

T = R Si0 3/2 

T(OH) 2 = RSi(OH) 2 0 1/2 

T(OH)3 = RSi(OH) 3 , 

ces motifs etant respectivement presents en quantite decroissante et R = NH 2 -(CH 2 ) 3 - 
II s'agit alors d'une resine T(OH) aminee. 

Comme exemples concrets de constituants C-1 qui conviennent bien, peuvent etre 
citees les resines MDT hydroxylees ayant une teneur ponderate en groupe OH comprise 
entre 0,2 et 10 % en poids, prises seules ou en melange avec des huiles silicones 
hydroxylees de formule (III). 

A propos des proportions d'emploi des constituants C-1, elles se situent, comme 
explique ci-avant, dans I'intervalie allant de 1 a 1 000 parties en poids de constituant C-1 
selon la FU recherchee, pour 100 parties en poids de constituant A. Par exemple, dans le 
cas ou la FU apporte I'hydrophobie, on utilise alors generalement de 2 a 30 parties en 
poids de constituant C-1 . 

Comme cela ressort des definitions donnees ci-avant, dans le cas ou le constituant 
A est une resine POS equipee de motif(s) T et eventuellement M et/ou eventuellement D, 
ii convient de comprendre que cette resine peut alors jouer aussi le role d J additif 
fonctionnel C-1 d'hydrofugation, a condition d'etre engage dans des proportions 
suffisantes egales a la somme des proportions correspondant a Tensemble A + C-1. 

Les constituants C-2 utilisables, separement ou en melange, sont des composes 
hydrocarbones portant dans leur molecule, rattachees a des atomes de carbone, les 
deux fonctionnalites FA et FU. 

Les fonctions FA sont plus precisement des fonctions condensables/hydrolysables 
correspondants a OH et/ou OR 1 ou des fonctions capables de generer in situ des 
fonctions OH et/ou OR 1 . S'agissant des fonctions FU, celles qui sont plus precisement 
visees dans la presente invention, dans le cas des constituants C-2, sont celles apportant 
des proprietes d'oleophobie, d'hydrophilie et/ou d'effet antistatique. 

Comme exemples concrets de constituants C-2 qui sont preferes, peuvent etre 
cites les composes hydrocarbones ci-apres listes : 
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• (pour les proprietes d'oleophobie) les alcools fluores, de preference 
perfluores de formule : 

R 19 -OH (IV) 

ou R 19 represente un radical aliphatique, lineaire ou ramifie, ayant de 2 a 20 atomes de 
carbone, lesdits atomes de carbone etant substitues par au moins un atome de fluor et 
eventuellement par au moins un ou atome d'hydrogene 

• (pour les proprietes d'hydrophilie et/ou d'effet antistatiqup) les polyethers non 
bloques de formule : ^ 

R 2 MOCH2CH2]v-lOCH 2 CH(CH 3 )i w -dH <; (V) V "S\ 
ou R 20 represente un radical alkyie, lineaire ou ramifie, ayant de 1 a 4 atomes de carbone 
et les symboles v et w sont tels que definis supra. 

Comme exemples concrets de constituants C-2 qui conviennent Bien, peuvent etre 
cites les alcools perfluores de formule R F -(CH 2 ) m -OH ou R F est tel que defini supra et m 
est un nombre allant de 0 a 10. 

A propos des proportions d'emploi des constituants C-2, elles se situent, comme 
explique ci-avant, dans I'intervalle allant de 1 a 1 000 parties en poids de constituant C-2 
selon la FU recherchee, pour 100 parties en poids de constituant A. ^ 

Comme exemples concrets de constituants D optionnels qui sont preferes, pejjvent 
etre cites, outre Teau, les composes ci-apres listes : ^ 
• les solvants organiques classiques, pouvant jouer le role pour certains de diluarjts, 
choisis dans le groupe constitue par : j 
+ des solvants aliphatiques ayant de 5 a 20 atomes de carbone tels que / 
I'hexane, I'heptane, le « White Spirit »j -octane, le dodecane, et- cycloaliphatique// 
tels que le cyclohexane, le methylcyclohexane, la decaline ; / f ; / / 

+ des solvants chlores tels que le trichloroethyiene, le trichloroethane,/ le 
perchloroetylene, le perchloroethane, le dichloromethane ; V" // 

+ des solvants aromatiques tels que le toluene, fe xylene ; y/ 
x + des alcanols tels que Pethanol, I'isopropanol, le butanol, I'optanol ; // 
' >,+ des cetones aliphatiques telles que ('acetone; Ta methylethylcetone, la 
m§thylbutylcetone et cycloaiiphatiques\ telles que la <6yclopentanone, la 
cyclohexanone ; - > 

+ les esters d'acides carboxyliques nbn gras et d'alcanols tels que I'acetate 
d'ethyle, de butyle, de pentyle ; 

+ les esters derives d'acides gras satures en C10 a C16, de preference en C12 a 
C14 et d f alcanols tels que des myristates (C14), des laurates (C12) et des 
melanges ; 
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+ les ethers-oxydes tels que Tether dibutylique, Tether diisopropyliqueje monoether 
methylique ou ethylique de Tethyienegiycol, le monoether ethylique ou butylique du 
diethyleneglycol. 
• les diorganopolysiloxanes lineaires non reactifs de formule : 



dans laqueile : 

+ les substituants R 21 , identiques ou differents, ont les memes significations que 
celles donnees ci-avant pour le diorganopolysiloxane reactif de formule (II!) ; 
+ j' a une valeur suffisante pour conferer aux polymeres de formule (VI) une 
viscosite dynamique a 25°C allant de 10 a 200.000 mPa.s ; 

• les resines POS ayant les memes significations que celles donnees ci-avant pour le 
constituant A, mais qui sont exemptes cette fois de tout groupement fonctionnel de types 
OH et/ou OR 1 . Comme exemples concrets de resines utilisables, on peut citer les resines 
MQ, MDQ, TD et MDT. 

Comme exemples concrets de constituants auxiliaires E optionnels qui sont 
preferes, peuvent etre cites les composes ci-apres listes : 

• des charges appropriees parmi lesquelles on mentionnera notamment : 

+ les poudres metalliques telles que la poudre de zinc, d'aluminium, de 
magnesium ; 

+ des oxydes tels que la silice, le quartz broye, Talumine, Toxyde de zirconium, de 
titane, de zinc, de magnesium, les oxydes de fer, de cerium, de lanthane, de 
praseodyme, de neodyme ; 

+les silicates tels que le mica, le talc, la vermiculite, le kaolin, le feldspath, les 
zeolithes ; 

+ le carbonate de calcium, le metaborate de baryum, les pyrophosphates de fer, de 
zinc, de calcium, le phosphate de zinc, le noir de carbone ; 

+ des pigments tels que les phtalocyanines, les oxydes de chrome, le sulfure et les 
sulfoseieniures de cadmium. 

• des antifongiques, des bactericides connus de Thomme de metier ; 

• des agents thixotrbpants connus de Thomme de metier ; " 




(VI) 



R' 



,21 
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• et, dans le cas de la mise en oeuvre d'une formulation silicone liquide reticulable en 
emulsion ou dispersion aqueuse, des agents tensioactifs non ioniques, ioniques ou 
amphoteres. 

Les formulations silicones liquides utilisees, dans le cadre de la presente 

5 invention, comme bases d'enduction textile sont preparees par simple melange a la 

temperature ambiante, et dans un ordre quelconque d- introduction, des constituants A, 

B, C, D (optionnel) et E (optionnel). Les quantites engagees sont nettement definies 

comrhe indique precedemment. / v v 

y/ L'ordre d:incorporation des constituants peut etre quelconque>>mais il est 

10 toutefois preferable, pour eviter tout risque de precipitation de produits solides ou de 

formation de gel, - d'ajouter le constituant A sous forme d'uhe solution dans le 

constituant D solvant/diluant ou sous forme d'une emulsion/dispersion aqueuse quand 

le constituant D comprend de Peau. 

L'introduction et le melange intirrie des charges optionnelles E, quand on en utilise, 

is avec les constituants A, B, C et eventuellement D sont effectues a I'aide des precedes 

classiques en usage chez les fabricants de formulations textiles. On peut utiliser pour le 

melange, par exemple, des broyeurs a galets ou des broyeurs a turbines. - 

Les formulations bases d'enduction textile ainsi preparees presentent I'avantage de; ( 

durcir par simple sechage a fair pendant un intervalle de temps pouvant aller de \ 

20 quelques dizaines de minutes a plusieurs heures ou au besoin plusieurs dizaines ' 

d'heures. Ce laps de temps, peut etre accelere par chauffage a une temperature se 

situant dans I'intervalle allant de 50 °C a 180 °C. 'A 7 / 

Les bases d'enduction textile ainsi preparees ont une stabilite au stockage 

excellence et peuvent etre employees dans toutes les applications textiles necessitant la 

25 presence, apnes durcissement, de revetements durables a caracteristiques physiques 

tres elevees. - , . .// 

' : x , " ... ' - - ' - . . << • r ./ 

Suivant une caracteristique avantageuse, les formulations v silicones liquides 

reticulables utilisees comme base d'enduction textile peuvent etre preparees sous forme 

concentree (on engage par exemple, pour 100 parties en poids de constituant A, de 0 a 
30 100 parties de constituant D), puis etre ensuite diluees au moment v de leur emploi avec 

un diluant organique, un solvant organique ou de I'eau a raisdn de 1 a 30 parties en poids 

de formulation pour 100 parties en poids de solvant, diluant ou eau. 

Selon une premiere modalite generate de traitement, I'utilisation conforme a la 

presente invention peut etre mise en ceuvre directement sur les articles textiles 
35 confectionnes a partir des fils, fibres et/ou filaments, comprenant au moins une surface 

textile et consistant par exemple dans des articles tisses, non tisses et/ou tricotes, en 
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operant a n'importe quel moment des processus d'elaboration (pour les etoffes) et/ou 
de renovation et/ou d'entretien (pour les vetements) du materiau textile. 

Par surface textile, on entend une surface obtenue par assemblage de fils, fibres 
et/ou filaments par un precede quelconque tel que par exemple, le collage, le feutrage, le 
tissage, le tressage, le flocage, ou le tricotage. 

Les fils, fibres et/ou filaments servant a la fabrication de ces articles textiles 
peuvent etre issus de la transformation d'une matrice thermoplastique synthetique 
constitute d'au moins un polymere thermoplastique choisi dans le groupe constitue par : 
les polyamides, les polyolefines, les chlorures de polyvinylidene, les polyesters, les 
polyurethanes, les acrylonitriles, les copolymeres (meth)acrylate-butadiene-styrene, leurs 
copolymeres et melanges. La matrice thermoplastique peut comprendre des additifs, tels 
que des pigments, delustrants, matifiants, catalyseurs, stabilisants chaleur et/ou lumiere, 
agents anti-bacteriens, anti-fongiques, et/ou anti-acariens. II peut par exemple s'agir d'un 
agent matifiant, par exemple choisi parmi les particules de dioxyde de titane et/ou de 
sulfure de zinc. 

Les fils, fibres et/ou filaments peuvent encore etre issus de matieres naturelles tels 
que notamment le coton, le lin, la laine, suivant ies procedes de transformation connus 
de I'homme de metier. Bien entendu, on peut utiliser des melanges de matieres 
synthetiques et naturelles. 

Dans Putilisation selon la presente invention, pour appliquer la base d'enduction 
textile sur Particle a traiter, on utilise des techniques classiques de I'industrie textile, 
notamment en faisant appel a la technique d'impregnation dite de "foulardage" (padding 
en anglais). 

Lorsque Particle textile est traite par une formulation comprenant un diluant ou 
solvant organique, il est souhaitable de faire subir ensuite a cette article un traitement 
thermique pour notamment chasser le diluant ou le solvant sous forme de vapeur. 

Generalement la quantite de base d'enduction textile deposee sur Particle textile 
correspond a une quantite comprise entre 0,1 et 10 % en poids par rapport au poids de 
Particle textile sec traite. 

Selon une seconde modalite generate de traitement , on peut mettre aussi en 
contact les fils, fibres et/ou filaments avec la base d'enduction textile a n'importe quel 
moment des processus d'elaboration du materiau textile. 

Par fil, on entend par exemple un objet multifilamentaire continu, un fil continu 
obtenu par assemblage de plusieurs fils ou un file de fibres continu, obtenu a partir d'un 
unique type de fibres, ou d'un melange de fibres. Par fibre, on entend par exemple une 
fibre courte ou longue, une fibre destinee a etre travailfee en filature ou pour la fabrication 
d'articles non tisses ou un cable destine a etre coupes pour former des fibres courtes. 
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Le procede de fabrication de fils, fibres et/ou filaments debute generalement par le 
passage en filiere de la matrice thermopiastique, et finit avant I'etape de fabrication de 
surface textile. 

Le procede de fabrication de fils, fibres et/ou filaments comprend notamment une 
etape de filage. Par etape de filage, -on-entend une operation determinee consistant a 
I'obtention de fils, fibres et/ou filaments. L'etape de filage debute lors du passage de la 
matrice thermopiastique a travers une ou plusieurs filieres et finit par le transfert des fils, 
fibres et/ou filaments obtenus sur une bobine (pour les fils ou filamVnts) ou dans un pot 
(pour les fibres), Regalement appele renvidement L'etape de filage peut egalement 
comprendre des etapes qui sont effectuees entre le passage dans la filiere et le 
bobinage. Ces etapes peuvent etre par exemple des etapes d'ensimage,. de reunification 
des filaments (par un ou plusieurs points d'entramement ou guide de convergence), 
d'etirage, de rechauffement des filaments, de relaxation et de thermofixation. 

Ainsi, le depot sur les fils, fibres et/ou filaments de la base d'enduction textile 
conforme a la presente invention peut etre effectue par exemple apres la convergence 
des' fils fibres et/ou filaments et/ou pendant une etape d'etirage des fils, fibres* et/oii 
filaments. Ledit depot peut egalement etre effectue entre ces deux etapes. 
Preferentiellement, on depose ia base deduction textile conforme a la presente 
invention sur les fils, fibres et/ou filaments pendant l'etape d'ensimage. : ,; ' 

Selon un autre objet prefere de ['invention, on depose sur les fils, fibres.: et/ou.' 
filaments une composition d'ensimage comprenant au moins Line base d'enductioavtextile 
conforme a la presente invention. ; ; 7 • ' 

On peut egalement deposer sur les fils, fibres et/ou filaments, la base d'enduction 
textile conforme a la presente invention pendant une etape de traitement slors de/ la 
reprise des fils, fibres et/ou filaments. Par etape de traitement, on entend des etapes de 
traitement apres reprise des fils, fibres et/ou filaments, telles que par exemple des.etapes 
de texturation, d'etirage, d'etirage-texturation, d'ensimage^ x cie/ ; relaxation, de 
thermofixation, de torsion, de fixation, de frisage, de lavage et/ou de teipture. On peut 
notamment depbser sur. les fils, fibres et/ou filaments, uhe' base .d'enduction textile 
conforme a la presente invention pendant une operation chbisie dans le groupe 
constitute par: la relaxation, la torsion, la fixation, le frjsagerfetirage et/ou la texturation 
des fils, fibres et/ou filaments. 

On peut egalement proceder au depot sur les fils, fibres et/ou filaments d'une 
composition d'ensimage comprenant au moins une base d'enduction textile conforme a la 
presente invention, notamment pendant une etape de traitement lors de la reprise des 
fils, fibres et/ou filaments. 
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On peut aussi placer les fils, fibres et/ou filaments dans une composition de lavage 
et/ou de teinture comprenant au moihs une base d'enduction textile conforme a la 
presente invention. 

Selon une troisieme modalite generate de traitement, ('utilisation conforme a la 
presente invention peut etre mise en oeuvre en deux temps : 

- dans un premier temps : en mettant en contact les fils, fibres et/ou filaments avec la 
base deduction textile a n'importe quel moment des processus d'elaboration du 
materiau textile ; puis 

- dans un deuxieme temps : en mettant en contact les articles textiles confectionnes a 
partir des fils, fibres et/ou filaments traites en operant a n'importe quel moment des 
processus d'elaboration (pour les etoffes) et/ou de renovation et/ou d'entretien (pour 
les vetements) du materiau textile. 

Le traitement avec la base d'enduction textile peut etre applique soit de maniere 
partielle soit de maniere complete d'une part sur les fils, fibres et/ou filaments puis d'autre 
part sur les articles textiles confectionnes a partir des fils, fibres et/ou filaments traites. 

Par Texpression "de maniere partielle M , on entend definir notamment une 
application qui consiste a traiter les fils, fibres et/ou filaments avec une partie des 
ingredients constitutifs de la base d'enduction textile et a apporter le complement lors du 
traitement des articles textiles confectionnes a partir des fils, fibres et/ou filaments traites. 
Par exemple, le systeme promoteur d'accrochage (constituant B) peut etre apporte au 
moment du traitement des fils, fibres et/ou filaments, tandis que le systeme generateur de 
reseau (constituant A) et I'additif fonctionnel (constituant C) sont apportes au moment du 
traitement des articles. 

Par ('expression "de maniere complete", on entend definir une application ou d'une 
part les fils, fibres et/ou filaments puis d'autre part les articles textiles confectionnes a 
partir de ces fils, fibres et/ou filaments sont traites, chaque fois, avec une base enduction 
textile comportant tous ses ingredients constitutifs, avec la possibility que ces derniers ne 
soient pas obligatoirement presents dans les memes proportions au moment du 
traitement des fils, fibres et/ou filaments puis au moment du traitement des articles. 

On precisera encore qu'il est possible d'effectuer un ou plusieurs depots de la base 
enduction textile (prise en tout ou partie) sur les fils, fibres et/ou filaments et/ou sur les 
articles textiles. 

Les exemples qui vont suivre illustrent ('utilisation, selon la presente invention, 
d'une formulation silicone liquide reticulable, comme base d'enduction textile. 



EXEMPLE 1 
Hydrophobie durable. 



1er depot 
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1) Formulation silicone liquide reticulable selon Invention (composition C1) : 

Elle presente la constitution suivante (les parties sont donnees en poids) : 
A : melange de : 

• resine MDT hydroxylee ayant 0,5 % d'OH en poids et constitute de 62 % en 
poids de motifs CH 3 Si03/2, 24 % en poids de motifs (CH3)2 SiC>2/2 et 14 % 

y'r en poids de motifs ((^3)3 SiO-j /2 : 47 parties ; et de v 
/ • resine MQ hydroxylee ayant 2 % d'OH en poids et constituee de 45 % en 

poids de motifs SiC>4/2 et 55 % en poids de motifs (CH3)3 SiO>|/2 > 7 parties ; 

- B : melange de : </ V\ 

• titanate de n-butyle (Bu) de formule Ti(OBu) 4 ; 2 parties ; et de • v\ 

• silicate d'ethyle (Et) de formule Si(OEt) 4 : 4 parties ; \ \\ 

- C : resine MDT hydroxylee ayant 0,5 % d'OH en poids et constituee de 62 % 
en poids de motifs .QH.3Si03/2, 24 % en poids de motifs (CH 3 ) 2 Si02/2 et 14 
% en poids de motifs (^3)3 SiO-j/2 : 10 parties ; 

D : White Spirit : 30 parties. - 
Le compose est re-dilue dans du solvant avant application. : ^ 



2) Formulation de comparaison (composition C2) 



Les performances de la composition C1 sont comparees a celles d'une composition 
C2 conventionnelle ("Scotch Guard 1 ') qui est un produit commercial connu pour ses 
excellentes proprietes hydrpfuges. II est applique par spray selon le protocole 

< S \ / / / A- c /, 

recommande par le fournisseur. /-'/ "S^ / 

' : .> ■ ' ■ • ' - / " v // 

3) Tests d'hydrofugation permahente : ^ \; ? // 

' \% L'article textile traite utilise est un tricot en Polyamide 6.6 du type,trieotage interlock 
realise sur machine de tricotage circujaire double fonture avec des; fils PA6.6 texture 78 
dtex 68 brins et 78 dtex 23 brins. , ^> : ""^ 

L'article textile est traite par foulardage par des solutions a 5% et 10% (en poids) de 
la composition C1 dans de Theptane. II subit un sechage a temperature ambiante (23 °C) 
pendant 12 heures, puis il est eventuellement traite thermiquement pendant 3 minutes a 

150 °C. 
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• La mesure de I'effet perlant est effectuee par le test de deperlance normalise connu 
sous le nom de « Spray-Test » (AATC Test Method 22-1996) ) : 

Le test consiste a asperger I'echantillon de Particle textile avec un volume 
d'eau donne. L'aspect de I'echantillon est ensuite evalue visuellement et 
compare aux standards. Une note de 0 a 100% est attribute en fonction de la 
quantite d'eau retenue. Pour 0, I'echantillon est totalement mouille, pour 100% 
, I'echantillon est completement sec. 
- Afin d'obtenir une mesure plus quantitative de la performance de durability de 
I'effet deperlant , les echantillons sont peses avant et apres aspersion et la 
quantite d'eau retenue par I'echantillon textile est determinee par difference. 
Cette quantite est ensuite rapportee a la quantite d'eau retenue initiaiement 
par I'echantillon textile non lave. 

• Pour tester la durability du traitement, une machine d'essai GIROWASH (usuellement 
employee dans le cadre d'etude de stability des couleurs au lavage - decrite dans la 
norme ISO 105 C06) a ete utilisee. Ce systeme comprend un dispositif mecanique 
permettant : la rotation a 40 tours/min d'une roue montee sur un axe horizontal et 
dont la moitie au moins est immergee dans un bain chauffe a la temperature souhaite 
(en ('occurrence 50°C) ; la fixation sur cette roue de recipients fermes, en acier 
inoxydable, ayant une contenance de 550 ml chacun, un diametre de 75 mm et une 
hauteur de 125 mm, le fond des recipients etant a 45 mm de I'axe de I'arbre. Ces 
recipients sont fixes de maniere a etre perpendiculaires a I'axe du rotor ; les 
echantillons textiles sont disposes dans ces petits recipients en presence d'eau, des 
billes d'acier calibrees de 6 mm de diametre sont ajoutees afin d'augmenter les 
turbulences et I'abrasion en cours de lavage. Au bout d'un temps d'agitation donne, 
les echantillons sont preleves, seches (12 heures a temperature ambiante 23 °C) et 
I'effet perlant mesure par le test precedemment decrit. Les memes echantillons sont 
ensuite replaces dans la machine d'essai GIROWASH pour poursuite de ['experience. 

• Resultats experimentaux : 

Les resultats montrent clairement que Particle textile traite par la composition C1 
selon ('invention conserve ses proprietes d'hydrofugation dans le temps, alors que le 
traitement classique par la composition C2 selon Part anterieur voit ses performances 
diminuer de maniere significatives au cours des lavages. 



1 er depot 



21 

Ratio fQuantite retenue sur I'echantillon textile apres x heures de lavage / Quantite 
retenue avant lavage) 



Compo 
-sition: 


Taux 
dans la 
solution 


Traitement 
Thermique 


Duree de Lavage : 


0 H 


4 H 


8H 


11 H 


15 H 


38 H 


C1 


5 % * 




1 


0,83 


0,98 . 


0,63 


0,76 


0,43 


C1 


., 5% 


3min-150°C 


1 


0,94 


1,24 


1,53 


1,12 


0,56 


C1 ,.. , 


10% , 




1 


1 ,90 , 


1,28 


1,21s 


1,34 


1,14 


01 


10% 


3min-150°C 


1 


1,3 


1,6 


— > N 


... 1,35 


0,40 


C2 


Spray 




1 


0,83 


1,22 


1,13 


n 2,21 


3,22 


C2 / 


Spray 


3min-150°C 


1 


3,53 


4,47 


2,84 


5,16 


3,84 



Note attribute au Spray Test (%) ' X. 



Compo- 


Taux 


Traite-ment 


Duree de 


Lavage : 






sition : 


dans la 
solution 


Thermique 


OH 


4 H 


8H 


1.1 H 


15H 


38 H 


C1 


5 % 




80 


80 


80 


80 


80 . 


. 88 


C1 


5% 


3min-150°C 


90 


80 


85 


80 


80 ' 


85 


C1 


10% 




80 


80 


80 


80 


80 ' 


85 


C1 


10% 


3min-150°C 


95 


80 


82 


80 


80 4 


95 


C2 


Spray 




98 


90 


85 


88 


80 , 


- 72 ' 


C2 


Spray 


3min-150°C 


92 


85 


82 


80 


75 


■;_ 70 ' 



EXEMPLE 2 > ; : 

Hydrophobic durale avec teinture. 




On part de la meme composition C1 qui est ici diluee a 14% (en poids) dans 
Theptane. * \ , // / // 



: Le textile utilise est un tricot en Polyamide 6.6 du type tricot pique realise sur 
\ machine de tricotage circulaire simple fonture avec un fil PA6.6 140 dtex 102-brlns vanise 

urie chute sur deux. . . : , :.\ v. % /y 

/■ ^- . . ; n. \ ■ , ' \\ yy 

Dans cette exemple on procede a un test de resistance a la teinture. Le protocole 
de traitement est le suiy'ant : impregnation, essorage, sechage a temperature ambiante 
(23 °C), puis traitement thermique de 10 minutes a 150 °C). 



Resultats experimentaux : 
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• Un echantillon de Particle textile traite par la composition C1 a ete teint en machine de 
tetnture de laboratoire Mathis Labomat. Le rapport de bain etait de 1/50 et les 
produits auxiliaires suivants ont ete utilises : acetate de sodium 0.5 g/l ; Sandogene 
CN 1% ; Sandogene NH 1%. Le colorant Bleu Nylosan N5GL a ete utilise a la dose 
de 1,2 %. La montee en temperature du bain a ete assuree a la vitesse de 1,5 °C/min 
et la temperature maximale atteinte a ete de 98 °C. La duree totale de la teinture a 
ete de 45 minutes. 

• L'echantillon ressort du bain entierement teint : il a conserve en majeure partie ses 
proprietes de deperlance (puisque sa cotation en Spray Test est passee de 90% a 
80%). 

L'echantillon est ensuite soumis a une serie de cycle de lavages en machine a 50 
°C pendant une duree totale de 8 heures. A Tissue de ceux-ci, il conserve des 
proprietes de deperlance avec une cotation a 80 % au Spray Test 

EXEMPLE 3 

Hydrophobie durable - Tenue au lavage en machine industrielle. 

1) Formulation silicone liquide reticulable selon Invention (composition C3) : 

Elle presente la constitution suivante (les parties sont donnees en poids) : 
A : melange de : 

• resine MDT hydroxylee ayant 0,5 % d'OH en poids et constitute de 62 % en 
poids de motifs CH 3 Si0 3 / 2) 24 % en poids de motifs (CH 3 ) 2 Si0 2 /2 et 14 % 
en poids de motifs (CH 3 ) 3 SiO-|/2 : 47 parties ; et de 

• resine MQ hydroxylee ayant 2 % d'OH en poids et constitute de 45 % en 
poids de motifs S1O4/2 et 55.% en poids de motifs (CH 3 ) 3 S1O1/2 : 7 parties ; 

B : melange de : 

• tris(3-(trimethoxysilyl)propyl)isocyanurate : 7 parties 

• zirconate de n-propyle (Pr) de formule Zr(Opr) 4 : 20 parties 

• titanate de n-butyle (Bu) de formule Ti(OBu) 4 : 2 parties ; et de 

• silicate d'ethyle (Et) de formule Si(OEt) 4 : 4 parties ; 
C-1 : melange de : 

• resine MDT hydroxylee ayant 0,5 % d'OH en poids et constitute de 62 % en 
poids de motifs CH 3 Si0 3 / 2 , 24 % en poids de motifs (CH 3 ) 2 Si0 2 / 2 et 14 % 
en poids de motifs (CH 3 ) 3 SiO-|/2 : 10 parties ; et de 
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• huile silicone lineaire hydroxylee ayant de I'ordre de 0,01 % d'OH en poids 
et constitute a 100 % en poids de motifs (CH3)2 SiC>2/2> ay ant une viscosite 
de 4 000 000 mPa.s : 20 parties ; 

D : White Spirit : 883 parties. 

2) Formulation silicone liquide reticulable selon rinvention : (composition C4) : 

' ' ^*.> 

-■">'■" ■ ■' - ' ' ... "^v.;- v 

Elle presente la constitution suivante (les parties sont donnees^en poids) : 

/<■' - A : melange de : , v 

• resine MDT hydroxylee ayant 0,5 % d'OH en poids et constitute de 62 % en 
. poids de motifs CH 3 Si03/2, 24 % en poids de motifs (0^3)2 '"SiO^^H 14 % 

en poids de motifs (CH 3 ) 3 SiO-|/2 : 95 parties ; et de \. V\ 

• resine MQ hydroxylee ayant 2 % d'OH en poids et constituee de 45 %-en 
poids de motifs S1O4/2 et 55 % en poids de motifs (CH 3 )3 SiO-j/2 ': 14 parties ;\\ 
B: melange de : \. 

• tris(3-(trimethoxysilyi)propyl)isocyanurate : 11 parties : 

• zirconate de n-propyle (Pr) de formule Zr(Opr) 4 : 41 parties j, 

• titanate de n-butyle (Bu) de formule Ti(OBu) 4 : 4 parties ; et de ^ v 

• silicate d'ethyle (Et) de formule Si(OEt) 4 : 8 parties ; ; 
C-i : melange de : : ^ 

• resine MDT hydroxylee ayant 0,5 % d'OH en poids et constituee de 62' % en . 
poids de motifs CH 3 Si03/2, 24 % en poids de motifs (CH 3) 2 Si02/2^et 14 % 

% en poids de motifs (CH 3 ) 3 SiO<j/2 : 20 parties ; et de ; - // 

• huile silicone lineaire hydroxylee ayant de I'ordre de 0,01 % d'QH en poids et 
constituee a 100 % en poids de motifs (CH3)2 Sip2/2 5 a Y ant une viscosite de 

' 4 000 000 mPa.s : 80 parties ; >*- , € // 

"//■■-, : "' ,/K s // 

''(■'' • poids et constituee a 100 % en poids de motifs (CH3-J2 SP2/2 : 80 parties. 



" \ - D : White Spirit : 727 parties. ^<A^' /y 

3) Formulation silicone liquide reticulable seion I'invention (composition C5) : 

Elle presente la constitution suivante (les parties sont donnees en poids) : 
A : melange de : 

• resine MDT hydroxylee ayant 0,5 % d'OH en poids et constituee de 62 % en 
poids de motifs CH3SiC>3/2, 24 % en poids de motifs <CH3)2 SiC>2/2 et 14 % 
en poids de motifs ((^3)3 SiO-|/2 : 40 parties ; et de 
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• resine MQ hydroxylee ayant 2 % d'OH en poids et constitute de 45 % en 
poids de motifs SiC>4/2 et 55.% en poids de motifs ((^3)3 SiO<|/2 : 6 parties ; 

B : melange de : 

• 3-aminopropyl trimethoxy silane : 8 parties 

• zirconate de n-propyie (Pr) de formule Zr(Opr) 4 : 18 parties 

• titanate de n-butyie (Bu) de formule Ti(OBu) 4 : 2 parties ; et de 

• silicate d'ethyle (Et) de formule Si(OEt) 4 : 3 parties ; 
C-1 : melange de : 

• resine MDT hydroxylee ayant 0,5 % d'OH en poids et constitute de 62 % en 
poids de motifs CH3S1O3/2, 24 % en poids de motifs (CH 3 ) 2 S1O2/2 et 14 % 
en poids de motifs (CH 3 ) 3 Si0 1/2 : 10 parties ; et de 

• huile silicone lineaire hydroxylee ayant de Pordre de 0,01 % d'OH en poids et 
constitute a 100 % en poids de motifs (CH3>2 Si02/2, ayant une viscosite de 

4 000 000 mPa.s : 18 parties ; 
D : White Spirit : 895 parties. 

4) Formulation silicone liquide reticulable seion ('invention (composition C6) : 

Elle presente la constitution suivante (les parties sont donnees en poids) : 

A : resine MDT hydroxylee ayant 0,8 % d'OH en poids et constitute de 23 % 
en poids de motifs CH 3 Si0 3 /2, 75 0/0 en P° icf s de motifs (CH 3 ) 2 Si0 2 /2 et 2 % 
en poids de motifs ((^3)3 SiO-|/ 2 : 58 parties 
B : mtlange de : 

• 3-aminopropyl trimethoxy silane : 8 parties; et de 

• zirconate de n-propyle (Pr) de formule Zr(Opr) 4 : 18 parties 
C-1 : mtlange de : 

• rtsine MDT hydroxylte ayant 0,8 % d'OH en poids et constitute de 23 % en 
poids de motifs CH 3 Si0 3 / 2 , 75 % en poids de motifs (CH 3 ) 2 Si0 2 /2 et 2 % en 
poids de motifs (CH 3 ) 3 Si0 1/2 : 2 0 parties ; et de 

• huile silicone lineaire hydroxylte ayant de I'ordre de 0,01 % d'OH en poids et 
constitute a 100 % en poids de motifs (CH3)2 Si02/2- ayant une viscositt de 

4 000 000 mPa.s : 25 parties ; 
D : White Spirit : 871 parties. 

5/ Formulation silicone liquide rtticulable selon invention (composition C7) : 
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Elle presente la constitution suivante (les parties sont donnees en poids) : 

- A : resine MDT hydroxylee ayant 0,5 % d'OH en poids et constitute de 62 % 

en poids de motifs CH3SiC>3/2, 24 % en poids de motifs (CH3)2 SiC>2/2 et 14 
% en poids de motifs ((^3)3 SiO^/2 : 100 parties 
B : melange de : 

• tris(3-(trimethoxysilyl)propyl)isocyanurate : 13 parties; et de 
... • zirconate de n-propyle (Pr) de formule Zr(Opr) 4 : 41 parties 

- C-1 : melange de : ./ " X 

• resine MDT hydroxylee ayant 0,5 % d'OH en poids eiconstifuee de 62 % en 
\ poids de motifs CH3Si03/2, 24 % en poids de motifs (0^3)2 Si02/2 et 14 % 

: en poids de motifs (^3)3 SiOi/2 : 41 parties ; et de ^ „ , , \^ 

• huile silicone lineaire hydroxylee ayant de I'ordre de 0,01 % d'OH en poids et 
constitute a 100 % en poids de motifs (0)3)2 Si02/2> ayant une viscosite de 

4 000 000 mPa.s : 62 parties ; r V 

- D : White Spirit : 743 parties. 



6) Formulation de comparaison (composition G8) 



Les performances des compositions C3 a C7 sont comparees a celles d'une 
composition C8 conventionnelle (traitements connus et commercialises sous les%arques 
« Scotch, Guard » ou «Teflon ») cpnnu pour ses excellentes proprietes 5 hydrofuges. II est/ 
applique par une voie solvant selon le protocole recommande par le fournisseur/ ,1 < ■ 



7) Tests d'hydrofugation perrnanente : / / 4 ^ // 

- % - . ^-'V «/ r xC ' ft 

- ' ... ' ^ . • - ->0\> // 

/ L'article textile traite utilise est un tissu bi-stretch a base de Polyamide 6.6 (80% en 

/s ' - - - • ' , " y^i * // . 

poids) et d'elasthanne (20%). Cette surface textile est tissee en chaine et trame a partir 
de fil guipe elasthanne 44 dtex 1 brin et de polyamide 6.6.44 dtex 34 brins^L'elasticite de 
la surface textile obtenue est de 100 % dans chaque direction et le^poids surfacique est 
de I'ordre de l 30 g/m 2 . c ^ 

L'article textile est traite par foulardage avec les compositions C3 a C8. II subit un 
traitement thermique a 150 °C pendant 2 minutes, puis ii est stocke a temperature 
ambiante pendant 8 heures avant essais. '--• T: 
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• La mesure de Teffet periant est effectuee par le test de deperiance normalise connu 
sous le nom de « Spray-Test » (AATC Test Method 22-1996). 

• Pour tester la durability du traitement, une machine de lavage industriel type 
WASHCATOR (Electrolux) a ete utilisee pour un lavage en continu a 50°C pendant 
des durees variables de 8, 16, et 24 Heures . 

• Resultats experimentaux : 

Les resultats montrent clairement que ('article textile traite par les compositions C3 
a C7 selon invention conserve ses proprietes d'hydrofugation dans le temps et au cours 
du lavage a 50°C dans des conditions d'abrasion en milieu humide severes, alors que le 
traitement classique par la composition C8 selon Tart anterieur voit ses performances 
s'effondrer des les premieres heures de lavage. 



Note attribute au Spray Test apres x heures de lavage (%) 



Composition 


Traitement 
Thermique 


Duree o 


e lavage : 


0 H 


8 H 


16 H 


24 H 


C3 


2min 50°C 


100 


90 


80 


70 


C4 


2min 50°C 


100 


90 


80 


80 


C5 


2min 50X 


100 


80 


70 


70 


C6 


2min 50°C 


100 


80 


70 


70 


C7 


2min 50°C 


100 


80 


70 


70 


C8 


2min 50°C 


100 


50 


0 


0 



Quantite d'eau retenue sur Techantillon textile apres x heures de lavage (en a) 



Composition 


Traitement 
thermique 


Duree c 


e lavage : 


0 H 


8 H 


16 H 


24 H 


C3 


2min 50°C 


0,31 


0,33 


0,59 


0,93 


C4 


2min 50°C 


0,46 


0,48 


0,58 


0,81 


C5 


2min 50°C 


0,24 


0,39 


0,65 


0,90 


C6 


2min 50°C 


0,42 


0,45 


0,68 


0,81 


C7 


2min 50°C 


0,32 


0,62 


0,77 


1,04 


C8 


2min 50°C 


0,30 


1,18 


1,33 


1,62 



EXEMPLE 4 
Oleophobie permanente 
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1) Formulation silicone liquide reticulable selon Invention (C9): 

Elle presente la constitution suivante (les parties sont donnees en poids) : 
A : melange de : 

5 • resine MDT hydroxylee ayant 0,5 % d'OH en poids et constitute de 62 % en 

poids de motifs CH3Si03/2, 24 % en poids de motifs (CH3)2 S1O2/2 et 14 %. 
en poids de motifs (CH3)3 Si0 1/2 : 3,50 parties ; et de 
; •resine MQ hydroxylee ayant 2 % d'OH en poids et constituee de 45 % en 
/V poids de motifs SiC>4/2 et 55.% en poids de motifs (CH^v SiO<|/2 : 0,50 

10/ v parties ; \>, 

- B : melange de : < V 

: • titanate de n-butyle (Bu) de formule Ti(OBu) 4 : 2,25 parties ; et de Y \ 

• silicate d'ethyle (Et) de formule Si(OEt) 4 : 0,25 parties ; 

- C-2 : alcool perfluore de formule C 8 Fi7-C 2 H 4 -OH (produit commercialise, sous 
15 la reference FORALKYL EOH8, par la societe ATOFINA) : 2,0 parties ; 

D : White Spirit : 89,25 parties. . : ^ • 

2) Formulation de comparaison (C 10) : ^ "■ \ 

- alcool perfluore de formule C 8 F 17 -C 2 H 4 -OH : 10 parties ; i. ^ : ! 

20 - White Spirit : 90 parties. 



3) Test de Toleophqbie 



• Le textile traite utilise est un textile tisse en Polyamide 6.6 et elasthanne (80/20) . II 
25 est constitue de fits elastiques en chaine et trame a base d'un elasthanne 44 dTex/ 

guipe par un bout de PA 6.6 44 dTex / 34 brins. Ces surfaces textile? presenterit 
■Y une elasticity bidirectionhelle importante (100% d'elongation dans les deux , / 

\\ directions) et un poids specifique de 130 g/m 2 % " // 
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temperature ambiante pendant quelques minutes puis est traite 
thermiquement pendant 2 minutes a 150°C. " 

• La mesure du caractere oleophobe est realisee par le test normalise (AATC 
35 Test Method 118-1997) connu sous le nom de "Oil repellency: Hydrocarbon 

Resistance Test" : Le test consiste a deposer des gouttes de liquide de tension 
interfaciale decroissante sur le textile et a determiner le liquide LH a partir 
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duquel Petaiement des gouttes est observe. Une note de 0 a 8 est attribute en 
fonction du LH obtenu, 0 lorsque I'huile Kaydol s'etale (Huile de vaseline, faible 
caractere oleophobe), 3 lorsque le n-tetradecane s'etale (olephobie marquee) et 
8 lorsque le n-Heptane ne s'etale plus (oleophobie tres marquee). 

• Pour tester la durability du traitement, les echantillons sont laves a 3 reprises a 
50°C dans une machnie a laver commerciale (marque Mieie, modele 
Novotronic 824) en presence d'un detergent normalise ( ECE Non Phosphate - 
Reference Detergent A - dont la formulation est donnee dans BS1006 : 1990 : 
UK-TO). La quantite de detergent utilisee est de 96g ( ie volume d'eau utilisee 
par la machine etant de 12 I, cette quantite correspond a une concentration 
classique de 8 g/l ). 

4) Resultats experimentaux : 

Les resultats montrent que le textile traite par la formulation (C9), fonctionnalisee 
oleophobe, montre bien des proprietes d'oleophie inexistante pour le textile non traite. 
Les resultats montrent aussi que le textile traite par la formulation (C9) conserve ses 
proprietes d'oleophobie au cours des lavages, alors que le textile traite uniquement par le 
compose fluore, voit ses performances disparaitre totalement. 



Mesures de Toleophobie (note obtenun au test Oil Repellency) : 



Composition 


Traitement 


Avant lavage 


Apres 3 cycles 
de lavages 


Non Traite 




0 


0 


C9 


2min a 150°C 


3 


3 


C10 


2min a 150°C 


1 


0 
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RE VEN D I C ATI O N S 

1) Utilisation d'au moins une formulation silicone liquide reticulable comme base 
d'enduction de materiau textile : 

pour permettre, en reticulant autour des fils, fibres et/ou filaments constitutifs du 
materiau textile, d'assurer une large couverture de protection du materiau textile, 
protection peu dependante de la nature dudit materiau du iait qu'elle ne necessite 
, - peu ou pas de points d'ancrage ; r • 

- pour permettre, en faisant une gaine silicone reticulant chimiquement, d'assurer 
une protection durable du materiau textile en lui conferant une excellent^ resistance 
vis a vis des agressions rencontrees lors de I'usage ; 

- pour permettre, en apportant des fonctionnalites specifiques supplementaires 
d'usage, de former des revetements possedant des proprietes d'usage telles'que 
notamment la douceur, I'hydrophobie, I'oleophobie, I'hydrophilie, un effet 
antistatique ; et 

pour permettre, en raison de la nature speciale des constituants de la formulation, 
de realiser les operations de depot de la formulation liquide et de sa reticulation a 
n'importe quel endroit des processus d'elaboration et/ou de renovation et/ou 
d'entretien du materiau textile en matieres naturelles et/ou synthetiques. I. ] \ 

... \ • v -'\ ^ . [ . ' X,- . ' .'" ; 

2) Utilisation selon la revendication 1, caracterisee en ce que la formulation silicone 
liquide reticulable utilisee comme base d'enduction de materiau textile : / / 
► est celle comprenant : < > • ,; "s - .// 

A - un systeme generateur de reseau silicone filmogene comprenant au^ moins une 
resine polyorganosiloxane (POS) presentant, par molecule, d'une part au moins/deux 
motifs siloxyles differents choisis parmi ceux de types M, D, T, Q, I'un desjriotifs etant un 

motif T ou un motif Q et d'autre part au moins ' trpis groupements 

~ " -. ' o . ' - • // 

hydroiysables/condensables de types OH et/ou OR 1 ou R 1 est un radicabalkyle lineaire 

s\ c •>' ' <:""■' \\ \S f.y 

ou s ramifie en C j a Cq ; /; v \ " s'// 

B ~ un systeme promoteur d'accrochagedudit reseau sur la surface du materiau 

textile consistant dans : ^ 

• soit B-1 au moins un alkoxyde metallique de formule generate : 

M[(OCH 2 CH 2 ) a OR 2 ] n (I) 



dans laquelle 
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- M est un metal choisi dans !e groupe forme par : Ti, Zr, Ge, Si, Mn et Al ; 

- n = valence de M ; 

- les substituants R 2 , identiques ou differents, represented chacun un radical 
alkyle, lineaire ou ramifie, en C-| a C^2 i 

- a represente zero, 1 ou 2 ; 

- avec les conditions selon lesquelles, quand le symbole a represente zero, le 
radical alkyle R 2 possede de 2 a 12 atomes de carbone, et quand ie 
symbole a represente 1 ou 2, le radical alkyle R 2 possede de 1 a 4 atomes 
de carbone ; 

• soit B-2 au moins un polyalkoxyde metallique decoulant de I'hydrolyse partielle 
des alkoxydes monomeres de formule (I) mentionnee supra dans laquelle le symbole R 2 
a la signification precitee avec le symbole a representant zero ; 

• soit une association de B-1 et B-2 ; 

• soit B-3 une association de B-1 et/ou B-2 avec : 

- B-3/1 au moins un organosilane eventuellement alkoxyle contenant, par 
molecule, au moins un groupe alcenyle en C 2 -C 6l 

- et/ou B-3/2 au moins un compose organosilicie comprenant au moins un 
radical epoxy, amino, ureido, isocyanato et/ou isocyanurate ; 

C - un additif fonctionnel consistant dans : 

• soit C-1 au moins un silane et/ou au moins un POS essentiellement lineaire et/ou 
au moins une resine POS, chacun de ces composes organosiliciques etant equipe, par 
molecule, d'une part de fonction(s) d'accrochage (FA) capables de reagir avec A et/ou B 
ou capable de generer in situ des fonctions aptes a reagir avec A et/ou B et d'autre part 
de fonction(s) d'usage (FU) qui peuvent etre identiques ou differentes des FA ; 

• soit C-2 au moins un compose hydrocarbone comprenant au moins un groupe 
hydrocarbone lineaire ou ramifie, sature ou insature, et eventuellement un ou plusieurs 
heteroatome(s) autre que le Si et se presentant sous forme d'une structure monomere, 
oligomere ou polymere, le dit compose hydrocarbone etant equipe, par molecule, d'une 
part de fonction(s) d'accrochage (FA) capables de reagir avec A et/ou B ou capable de 
generer in situ des fonctions aptes a reagir avec A et/ou B et d'autre part de fonction(s) 
d'usage (FU) qui peuvent etre identiques ou differentes des FA ; 

• soit un melange de C-1 et C-2 ; 

D - eventuellement un systeme additif non reactif consistant dans : (i) au moins un 
solvant/diluant organique et/ou un compose organosilicie non reactif ; (2i) et/ou dans de 
Teau dans le cas de la mise en oeuvre tfune formulation silicone liquide en emulsion ou 
en dispersion aqueuse ; et 
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E- eventuellement au moins un agent auxiliaire autre que D connu de I'homme de 
metier, qui est choisi, quand on en a besoin, en fonction notamment des applications 
dans lesquelles les materiaux textiles traites conformement a Invention sont employes ; 
► avec la condition selon laquelle on engage (les parties sont donnees en poids) : 

- pour 100 parties de constituant A. 

- de 0,5 a 200 parties de constituant B, . . J. 

- 1 a 1000 parties de constituant C selon la FU recherchee; • . 
/. - de 0 a 10 000 parties de constituant D et /' ''VS. 
./, ' - de 0 a 100 parties de constituant E. 



3) Utilisation selon la revendication 2, caracterisee en ce que, dans la definition du 
constituant A, le radical R 1 est un radical alkyle lineaire ou ramifie en C| a C 3 ; X 

4) Utilisation selon les revendications 2 ou 3, caracterisee en ce que Ton engage ^ 
comme constituant A les melanges A-3 : ... , V 

- d'au moins une resine presentant, dans sa structure, au moins deux motifs sjloxyles 
differents choisis parmi ceux de formule (R 3 ) 3 SiO 05 (motif M), (R 3 ) 2 SiO (motif D) et 
R 3 Si0 1i5 (motif T), I'un au moins de ces motifs etant un motif T, les groupes OH et/ou OR 1 
pouvant etre portees par les motifs M, D et/ou T et la teneur ponderaie en groupes OH 
et/ou OR 1 etant comprise entre 0,2 et 10 % en poids, et 

- d' au moins une autre resine presentant, dans sa structure, au moins deu^ motifs 
siloxyles differents choisis parmi ceux de formule (R 3 ) 3 SiO 0 5 (motif M), (R 3 ) 2 Sip (motif D) 
et R^id.s (motif T) et SiO^ (motif Q), I'un au moins de ces c motifs etant un motif Q, les 
groupes OH et/ou OR 1 ' pouvant etre portees par les motifs 4/1, 6 et/ou J et la teneur 
ponderaie en groupes OH et/ou OR 1 etant comprise entre 0,2 et 1 0 % en pbids, j J 

- les radicaux R 3 presents dans ces resines etant idehtiques ou differents et etant^choisis 
parmi les radicaux alkyles lineaires ou ramifies end " c 6- les radicaux alcenyles en C 2 - 

V > C 4 , phenyle, trifluoro-3,3,3 propyle. // 

N X : ' './. . . ;; 'A^> ' /¥ 

■ ■ ■ ■ * N \ •» 

5) Utilisation selon I'une quelconque des revendications 2 a^4; caracterisee en ce 
que Ton engage . 

. comme constituant B-1 ': -les titanates d'alkyies comme le titanate d'ethyle, le titanate de 
propyle, le titanate d'isopropyle, le titanate de butyle, le titanate d'ethyl-2 hexyle, le 
titanate d'octyle, le titanate de decyle, le titanate de dodecyle, le titanate de p- 
methoxyethyle, le titanate de (3-ethoxyethyle, le titanate de ^-propoxyethyle, le titanate de 
formule Ti[(OCH 2 CH 2 ) 2 OCH 3 ]4 ; les zirconates d'alkyies comme le zirconate de propyle, 



32 

le zirconate de butyle ; les silicates d'alkyles comme le silicate de methyle, le silicate 
d'ethyle, le silicate d'isopropyle, le silicate de n-propyle ; et des melanges de ces 
produits; 

- comme constituant B-2 : les polytitantes B-2 provenant de I'hydrolyse partielle des 
titanates d'isopropyle, de butyle ou d'ethyl-2 hexyle ; les polyzirconates B-2 provenant de 
Thydrolyse partielle des zirconates de propyle et de butyle ; les polysilicates B-2 
provenant de Thydrolyse partielle des silicates d'ethyle et d'isopropyle ; et des melanges 
de ces produits. 

6) Utilisation selon Tune quelconque des revendications 2 a 5, caracterisee en ce 
que Ton engage comme constituant C-1 : 

• les polyalkoxysilanes de formule : 

(R 1 ) b Si[(OCH 2 CH 2 ) a OR 2 ] 4 .b (II) 

dans laquelle : 

+ les substituant R 1 et R 2 et le symbole a sont tels que definis supra a propos de la 
description des constituants A et B ; 
+ b est 1 , 2 ou 3 ; 

• les diorganopolysiloxane essentiellement lineaire comprenant un groupement hydroxyle 
a chaque extremite de chafne, de formule : 



HO 



iio- 



•H 



(HO 



dans laquelle : 

+ les substituants R 18 , identiques ou different*, represented chacun un radical 
monovalent hydrocarbone sature ou non en C>| a C 13 , substitue ou non substitue, 
aliphatique, cyclanique ou aromatique ; 

+ j a une valeur suffisante pour conferer aux diorganopolysiioxanes de formule (III) 
une viscosite dynamique a 25°C ailant de 1.000 a 10.000.000 mPa.s ; 

• les copolymers POS-polyether issus notamment de la reaction : 

d'un polyether de formule : 

CH 2 =CH-CH2-[OCH2CH2] v -[OCH 2 CH(CH3)] w -OH 
sur une huile POS de formule : 

Me 3 SiO(Me 2 SiO) x <MeHSiO) y .SiMe 3 , 
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+ avec Me = methyle ; 

+ avec v et w differents de 0 et notamment compris entre 5 et 30 ; 
+ avec x' allant de 20 a 150 ; 
avec y' allant de 2a 10 ; 

+ !e copolymere pouvant etre additionne d'un additif tel qu'un polyether libre ; 
# les resines POS hydroxylees comprenant dans leur structure des motifs siloxyles T 
et eventuellement M et/ou eventuellement D tels que definis- supra a propos des 
resines A ; . ' - ; 



-. : /\ 
-X 

Hes resines POS hydroxylees obtenues notamment : " ' r V\ 



par hydrolyse d'un alkoxysilane S substitue par des FU ; 
-» par homocondensation des siianes S hydropses ; , ; /\ \\ 

-Vet par « stripping » entramement a la vapeur ' des hydrolysis derivant des FU ; 
• des melanges des composes organosjliciques precites. 

7) Utilisation selon I'une quelconque des revendications 2 a 6, caracterisee en ce 
que Ton engage comme constituant C-2 : 

• les alcools flu ores de formule : 

■<\ "" r 19 -oh (iv) ; 

oil R 19 represente un radical aliphatique, lineaire ou ramifie, ayant de 2 a 20 atonies de; 
carbone, lesdits atomes de carbone etant substitues par au moins un atome dejfluor e f 
eventuellement par au moins un ou atome d'hydrogene ; r 

• les polyethers non bioques de formule : ; < ^ ^ ■> 

; R ?0 -{OCH2CH2]v-[OCH 2 CH(CH3)] w -OH (V) ^ J h 

ou R 20 represente un radical alkyle, lineaire ou ramifie, ayant de 1 a 4 atomes de carbone 
: et les sym boles v et w sont tels que definis supra dans la revendication 6. 



4 



8) Utilisation selon I'une quelconque des revendications Za 7 v caracterisee en ce 

que Ton engagfe/ ... , € /; 

v ; - pour 100 parties de constituant A, /\ ' .<>^ 

- de 0,5 a 100 parties de constituant B, 

- 1 a 300 parties de constituant C selon la FU rectierchee, 

- de 0 a 5 000 parties de constituant D et 

- de 0 a 100 parties de constituant E. 



9) Utilisation selon I'une quelconque des revendications 2 a 8, caracterisee en ce 
les formulations silicones liquides reticulables utilisees comme base d'enduction 
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textile sont preparees sous forme concentrees puis sont diluees au moment de leur 
emploi avec un diluant organique, un solvant organique ou de I'eau a raison de 1 a 30 
parties en poids de formulation pour 100 parties en poids de solvant, diluant ou eau. 

10) Utilisation selon Tune quelconque des revendications 1 a 9, caracterisee en 
ce qu'elle est realisee en mettant en contact directement les articles textiles 
cornprenant au moins une surface textile avec la base d'enduction de materiau textile, 
en operant a n'importe quel moment des processus d'elaboration et/ou de renovation 
et/ou d'entretien du materiau textile. 

11) Utilisation selon I'une quelconque des revendications 1 a 9, caracterisee en ce 
qu'elle est realisee en mettant en contact les fils, fibres et/ou filaments avec la base 
d'enduction textile a n'importe quel moment des processus d'elaboration du materiau 
textile. 

12) Utilisation selon I'une quelconque des revendications 1 a 9, caracterisee en ce 
qu'elle est realisee en deux temps : 

- dans un premier temps : en mettant en contact les fils, fibres et/ou filaments avec la 
base d'enduction textile en operant a n'importe quel moment des processus 
d'elaboration du materiau textile ; puis 

- dans un deuxieme temps : en mettant en contact les articles textiles confectionnes a 
partir des fils, fibres et/ou filaments traites en operant a n'importe quel moment des 
processus d'elaboration et/ou de renovation et/ou d'entretien du materiau textile. 
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